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Patentanspruche 



l * SO^^T 13 ' 6 6iner mittleren Korngr6Be von 50 bis 

lis w^'m- 8 ; 11 " BET -° berfiac ^ vca £ 15 m'/g. enthaltend 
als wesentliche Bestandteile 

(A) 60 bis 90 Gew.-% mindestens eines Pigments und 

(B) 10 bis 40 Gew.-% mindestens eines nichtionischen ober- 
flachenaktxven Additivs auf der Basis von Polyethern. 

2. Pigmentgranulate nach Anspruch 1, die als Komponente (B) 
Alkylenoxxdblockcopolymere enthalten. 

Pigmentgranulate nach Anspruch 1 Oder 2. die als Komponente 
(B) Alkylenoxidaddukte an Amine oder Alkohole enthalten 

20 ^ liZT^ZlT AnSPrtChen 1 bis 3, die als Kompo- 

PoTvL^ • Bl0ClCC0P ° lymere enthalten, die durch seguentielle ' 
Polyaddxtxon von Propylenoxid und Ethylenoxid auf mindestens 
bxfunktxonelle Amine Oder Alkohole erhalten werden 



15 
3 



5. 

25 



35 7. 



40 8. 



45 



IScteTl M. < T ™! P1 ^«*«™1"« gemSB den AnV 
spruchen 1 bxs 4, dadurch gekennzeichnet, da6 man das Pigment 
A) zunachst xn waBriger. zumindest einen Teil des Additxvs 
(8) enthaltender Suspension exner NaBzerkleinerung unter^Irf t 

TiL \ SUSP6nSi0n dann ' segebenenfalls nach ZugaL der rell- 
lxchen Menge Additiv (B) , spruhgranuliert. 

lif na<=h ? Mpruch 5 ' dadurch gekennzeichnet, daB man 

^xr erung in einem sprahturra mit ^nstoffdusr 

Verfahren zur Einfarbung von hochmolekularen organischen und 

S^ 1SChS ? Materialen < da <^ ^kennzeichnet. da ^n 

oa:rscMcteln te T 1 b " « Eirxruhren 

Oder Schutteln xn diese Materialien eintragt. 

verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB man 
Lacke Anstrichmittel, Druckfarben, Tinten, Baustoffe und 
cellulosehaltige Systeme einfarbt, die als flussige Phase 
Wasser, organische L6sungsmittel oder Mischungen von Wasser 
und organischen Ldsungsmitteln enthalten. 

26/2002 Pa/Gre 01.02.2002 

7i 
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Pigmentgranulate 
Beschreibung 

5 

Die vorliegende Erfindung betrifft neue Pigmentgranulate mit 
einer mittleren Korngrofie von 50 bis 5000 urn und einer BET-Ober- 
flache von £ 15 m 2 /g, welche als wesentliche Bestandteile 

10 (A) 60 bis 90 Gew.-% mindestens eines Pigments und 

(B) 10 bis 40 Gew.-% mindestens eines nichtionischen oberfiachen 
aktiven Additivs auf der Basis von Polyethern 

15 enthalten. 

AuBerdem betrifft die Erfindung die Herstellung dieser Pigment- 
granulate und ihre Verwendung zum EinfSrben von hochmolekularen 
organischen und anorganischen Materialien. 

20 

Zur Pigmentierung von flussigen Systemen, wie Anstrichmitteln, 
Lacken, Dispersions- und Druckfarben, werden ublicherweise 
Pigmentpraparationen eingesetzt, die Wasser, organisches Losungs- 
mittel oder Mischungen davon enthalten. Neben anionischen, kat- ' 
25 ionischen, nichtionischen oder amphoteren Dispergiermitteln miis- 
sen diesen Pigmentpraparationen in der Regel weitere Hilfsmittel, 
wie Eintrocknungsverhinderer, Mittel zur Erhdhung der Gefrierbe- 
standigkeit, Verdicker und Antihautmittel, zur Stabilisierung 
zugesetzt werden. 

30 

Es bestand Bedarf an neuen Pigmentzubereitungen, die in ihren 
koloristischen Eigenschaf ten und der Dispergierbarkeit den flus- 
sigen Prfiparationen vergleichbar sind, jedoch nicht die genannten 
Zusatze erfordern und leichter zu handhaben sind. Durch einfaches 
35 Trocknen der flussigen Praparationen konnen jedoch keine festen 
Pigmentzubereitungen erhalten werden, die vergleichbare Anwen- 
dungseigenschaf ten aufweisen. 

In den US-A-4 056 402 und 4 127 422 werden trockene, nicht stau- 
40 bende Pigmentzubereitungen fur wasserbasierende Beschichtungssy- 
steme beschrieben. Diese Pigmentzubereitungen enthalten jedoch 
neben nichtionischen Dispergiermitteln als wesentlichen Bestand- 
teil mindestens 10 Gew.-% wasserlosliche Celluloseether bzw. 
wasserdispergierbare Polyvinyl verb indung en und unterscheiden sich 
45 daher von den erf indungsgemafien Pigmentgranulaten. 



Aus den EP-A-84 645 und 403 917 sind hochkonzentrierte, feste 
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Pigment zubereitungen fur die Pigmenfcierung von waBrigen, alkoho- 
lischen und waBrig-alkoholischen Lacken und Druckfarben bekannt, 
die bis zu 30 Gew.-% eines Additivs auf der Basis von Umsetzung- 
sprodukten von mindestens zweiwertigen Aminen mit Propylenoxid 
5 und Ethylenoxid enthalten, jedoch in feinteiliger Form vorliegen, 

Der Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, feste Pigment - 
zubereitungen bereitzustellen, die sich durch insgesamt vorteil- 
hafte Anwendungseigenschaf ten, insbesondere hohe Farbstarke und 
10 besonders leichte Dispergierbarkeit (Einruhrbarkei t, "Stir-in") 
in Anwendungsmedien verschiedenster Art, auszeichnen. 

DemgemaB wurden Pigmentgranulate mit einer mittleren Korngrdfie 
von 50 bis 5000 urn und einer BET-Oberf lache von £ 15 m 2 /g gefun- 
15 den, welche als wesentliche Bestandteile 

(A) 60 bis 90 Gew.-% mindestens eines Pigments und 



20 



(B) 10 bis 40 Gew.~% mindestens eines nichtionischen oberf lachen- 
aktiven Additivs auf der Basis von Polyethern 



enthalten. 



AuBerdem wurde ein Verfahren zur Herstellung der Pigmentgranulate 
25 gefunden, welches dadurch gekennzeichnet ist, daB man das Pigment 
(A) zunachst in waBriger, zumindest einen Teil des Additivs (B) 
enthal tender Suspension einer NaBzerkleinerung unterwirft und die 
Suspension dann, gegebenenf alls nach Zugabe der restlichen Menge 
Additiv (B), spnihgranuliert. 



30 



35 



Weiterhin wurde ein Verfahren zur Einfarbung von hochmolekularen 
organischen und anorganischen Materialen gefunden, welches da- 
durch gekennzeichnet ist, daB man die Pigmentgranulate durch Ein- 
ruhren oder Schutteln in diese Materialien eintrdgt. 

Die erfindungsgemaBen Pigmentgranulate enthalten als wesentliche 
Bestandteile das Pigment (A) und das nichtionische oberflachen- 
aktive Additiv (B). Sie sind frei von Verdickern, wie Cellulose- 
ether, und Filmbildnern, wie Polyvinylacetaten und -alkoholen. 

Die mittlere KomgrdSe der erfindungsgemaBen Pigmentgranulate 
liegt bei 50 bis 5000 um, insbesondere bei 100 bis 1000 um. 

Die BET-Oberf lache der erfindungsgemaBen Pigmentgranulate betragt 
45 £ 15 m 2 /g, vorzugsweise £ 10 m 2 /g. 



40 



Komponente (A) konnen in den erfindungsgemaBen Pigmentgranu- 
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laten organische Oder anorganische Pigmente ^nthalten sein. 
Selbstverstandlich konnen die Pigmentgranulate auch Mischungen 
verschiedener organischer Oder verschiedener anorganischer Pig- • 
mente Oder Mischungen von organischen und anorganischen Pigmenten 
5 en thai ten. 



Die Pigmente liegen in feinteiliger Form vor. Die Pigmente haben 
dementsprechend ublicherweise mittlere Teilchengr6Sen von 0,1 bis 
5 Jim . 

10 

Bei den organischen Pigmenten handelt es sich ublicherweise urn 
organische Bunt-, WeiB- und Schwarzpigmente (Farbpigmente) . Anor- 
ganische Pigmente kdnnen ebenfalls Farbpigmente sowie Glanz - 
pigmente und die ublicherweise als Fulls toff e eingesetzten anor- 
15 ganischen Pigmente sein. 



Im folgenden seien als Beispiele fur geeignete organische Farb- 
pigmente genannt: 



20 - Monoazopigmente: 



25 



30 



C.I. Pigment Brown 25; 

C.I. Pigment Orange 5, 13, 36, 64 und 

67; 

C.I. Pigment Red 1, 2, 3, 4, 5, 8, 9 /' 
12, 11, 22, 23, 31, 48:1, 48:2, 48:3, 
48:4, 49, 49:1, 51:1, 52:1, 52:2, 53, 
53:1, 53:3, 57:1, 58:2, 58:4, 63, 112, 
146, 148, 170, 184, 191:1, 210, 245 und 
251; 

C.I. Pigment Yellow 1, 3, 62, 65, 73, 
74, 97, 151, 154, 168 und 183; 



- Disazopigmente: 



35 



C.I. Pigment Orange 16, 34 und 44; 

C.I. Pigment Red 144, 166, 214, 220, 221 

und 242; 

C.I. Pigment Yellow 12, 13, 14, 16, 17, 
81, 83, 106, 113, 126, 127, 155, 174, 
176 und 188; 



- Anthanthronpigmente: C.I. 

40 

- Anthrachinonpigmente: C.I. 

C.I. 

- Anthrapyrimidin- 

45 pigmente: C.I. 

- Chinacridonpigmente: C.I. 



Pigment Red 168; 

Pigment Yellow 147, 177 und 199; 
Pigment Violet 31; 

Pigment Yellow 108; 
Pigment Orange 48 und 49; 
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- Chinophthalon- 
5 pigmente: 

- Diketopyrrolopyrrol- 
pimgente : 

10 

- Dioxazinpigmente: 

15 - Flavanthronpigmente: 

- Indanthronpigmente: 

- Isoindolinpigmente: 

20 

- Isoindolinonpigmente: 
25 - Isoviolanthronpigmente: 

- Metallkomplexpigmente: 



30 




35 



40 



- Perinonpigmente: 



Perylenpigmente : 



Phthalocyaninpigmente : 



- Pyranthronpigmente: 

45 - Pyrazolochinazolon- 
pigmente: 



C.I. Pigment Red 122, 202, 206 und 209; 
C.I. Pigment Violet 19; 



C.I. Pigment Yellow 138; 



C.I. Pigment Orange 71, 73 und 81; 

C.I. Pigment Red 254, 255, 264, 270 und 
272; 

CI. Pigment Violet 23 und 37; 

C.I. Pigment Blue 80; 

C.I. Pigment Yellow 24; 

C.I. Pigment Blue 60 und 64; 

C.I. Pigmente Orange 61 und 69; 
C.I. Pigment Red 260; 
C.I. Pigment Yellow 139 und 185; 

C.I. Pigment Yellow 109, 110 und 173; ..' 

C.I. Pigment Violet 31; 

CI. Pigment Red 257; 
C.I. Pigment Yellow 117, 129, 150, 153 
und 177; c.I. Pigment Green 8; 

C.I. Pigment Orange 43; 
C.I. Pigment Red 194; 

C.I. Pigment Black 31 und 32; 

C.I. Pigment Red 123, 149, 178, 179, 190 

und 224; 

C.I. Pigment Violet 29; 

C.I. Pigment Blue 15, 15:1, 15:2, 
15:3, 15:4, 15:6 und 16; 
C.I. Pigment Green 7 und 36; 

C.I. Pigment Orange 51; 
C.I. Pigment Red 216; 

C.I. Pigment Orange 67; 
CI. Pigment Red 251; 
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- Thioindigopigmente: 

5 - Triarylcarbonium- 
pigmente : 



10 



C.I. Pigment Red 88 und 181; 
C.I. Pigment Violet 38; 



C.I. Pigment Blue 1, 61 und 62; 
C.I. Pigment Green 1; 
C.I. Pigment Red 81, 81:1 und 169; 
C.I. Pigment Violet 1, 2, 3 und 27; 



- C.I. Pigment Black 1 (Anilinschwarz ) ; 

- C.I. Pigment Yellow 101 (Aldazingelb) ; 
C.I. Pigment Brown 22. 

15 Geeignete anorganische Farbpigmente sind z.B.: 

- Weifipigmente: 



20 



- Schwarzpigmente: 



25 



- Buntpigmente: 



5 



Titandioxid (c.l. Pigment White 6) 
ZinkweiB, Farbenzinkoxid; Zinksulfid 
Lithopone; 

Eisenoxidschwarz (c.l. Pigment Black . 
ID, Eisen-Mangan-Schwarz, Spinell- 
schwarz (C.I. Pigment Black 27); RuV ..' 
(C.I. Pigment Black 7) ; 

Chromoxid, Chromoxidhydratgrun,- chrom- 
grto (C.I. Pigment Green 48); Cobaltgrun 
(CI. Pigment Green 50); Ultramaringrun; 

Kobaltblau (C.l. Pigment Blue 28 und 36- 
CI. Pigment Blue 72); Ultramarinblau; ' 
Manganblau; 

Ultramarinviolett; Kobalt- und Mangan- 
violett; 

Eisenoxidrot (c.l. Pigment Red 101)- 
cadmiumsulfoselenid (c.l. Pigment Red 
108); Cersulfid (c.l. Pigment Red 265); 
Molybdatrot (c.l. Pigment Red 104); ui- 
tramarinrot; 

J^T 1 ^*™ (C - 1 * Pigment Brow » 6 und 
7) , Mischbraun, Spinell- und Korundpha- 
sen (C.I. Pigment Brown, 29, 31, 33 34 
35, 37, 39 und 40), Chromtitangelb (c 1' 
Pigment Brown 24), Chromorange,- 
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Cersulfid (C.I. Pigment Orange 75); 
Eisenoxidgelb (C.I. Pigment Yellow 42); 
Nickel titangelb (C.I. Pigment Yellow 53; 
C.I. Pigment Yellow 157, 158, 159, 160, 
161, 162, 163, 164 und 189); Chromtitan- 
gelb; Spinellphasen (C.I. pigment Yellow 
119); Cadmiumsulfid und Cadmiumzinksul- 
fid (C.I. Pigment Yellow 37 und 35); 
Chromgelb (C.I. Pigment Yellow 34); 
Bismutvanadat (C.I. Pigment Yellow 184) . 

Als Beispiele fur ublicherweise als Fullstoffe eingesetzte anor- 
ganische Pigmente seien transparentes Siliciumdioxid, Quarzmehl 
Aluminiumoxid, Aluminiumhydroxid, Zinksulfid, naturliche Glimmer 
15 naturliche und gefallte Kreide und Bariumsulfat genannt. 

Bei den Glanzpigmenten handelt es sich urn einphasig oder mehr- 
phasig aufgebaute plattchenformige Pigmente, deren Farbenspiel 
durch das Zusammenspiel von Interf erenz-, Reflexions- und Absorp," 
20 tionsphanomenen gepragt i st . Als Beispiele seien Aluminium- 

plSttchen und ein- oder mehrfach, insbesondere mit Metalloxiden 
beschichtete Aluminium-, Eisenoxid- und Glimmerpiattchen genannt, 

Als Komponente (B) enthalten die erf indungsgemaBen Pigmentgranu- •'" 
25 late mindestens ein nichtionisches oberf lachenaktives Additiv auf 
der Basis von Polyethern. uxuiv aur 

Neben den ungemischten Polyalkylenoxiden, insbesondere Poly- 

30 bloc^n X i den ^ P01 ^°^ len °*^n, sind vor allem Alkylenoxid- 
30 blockcopolymere als Komponente (B) geeignet. 

Ganz besonders geeignet sind dabei Copolymere, die Polypropylen- 
ZT, T P ° lyethylenoxi ^^^- aufweisen. sie k6nnen wTe dL un- 
gemischten Polyalkylenoxide durch Polyaddition dieser Alkylen- 

1^ rf tti9tS ° der aliphatische und aromati- 

sche Alkohole und aliphatische Amine erhalten werden, wobei diese 
Starterverbindungen zunachst mit Ethylenoxid und dann mit 

^H P ^r? X±d ° dSr vorzu * sweise zunachst mit Propylenoxid und dann 
mit Ethylenoxid umgesetzt werden 

40 

Geeignete aliphatische Alkohole enthalten dabei in der Kegel 6 
bis 26 C-Atome, bevorzugt 8 bis 18 C-Atome. Als Beispiele seien 
octanol, Nonanol, Decanol, Isodecanol, Undecanol, Dodecanol 
45 undecanol, Isotridecanol, Tetradecanol, Pentade- 

45 canol Hexadecanol, 2 -Hexyl decanol, Heptadecanol, Octadecanol, 
2-Heptylundecanol, 2-Octyldecanol, 2-Nonyltridecanol, 2-DecyUe- 
tradecanol, Oleylalkohol und 9-Octadecenol sowie auch Mischungen 
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dieser Alkohole wie c 13 /c ls - und C 16 /C 18 -Alkohole genannt. Von be- 
3 pTJ ntereSSe Slnd F6ttalk °bole, die durch Fettspaltung 
und Reduktion aus naturlichen Rohstoffen gewonnen werden, und die 
5 L 1 ? Fettalkohole *™ d « Oxosynthese. Die Alkylenoxid- 
5 addukte an diese Alkohole weisen ublicherweise mittlere Moleku- 
largewichte M n von 400 bis 2000 auf. 

derenT^ 1 ™ i«*T\* SiCh ^ Und Pathol und 

deren C 1 -C 4 -Alkyldenvaten insbesondere Phenol und seine 

^ 1 - Cl i 2 - Alk > rlderivat e' Hexylphenol, Heptylphenol, Octylphenol 

Nonylphenol, Isononylphenol . Ondecylphenol , Dodecylphenol dT- 
und Tributylphenol und Dinonylphenol . 

Geeignete aliphatische Amine entsprechen den oben aufgefvihrten 
15 aliphatischen Alkoholen. uuxcen 

^ i lkylenOX±daddukt ^ an diese einwertigen Amine und Al- 
kohole sand dxe Alkylenoxidaddukte an mindestens bif unktionelle 
Amine und Alkohole von ganz besonderem Interesse. UnJCCl ° nelle • 

Als mindestens bif unktionelle Amine sind zwei- bis funfwertige 
T r *ZT Ug \ inSbesondere ««r Formel H 2 N- (R-nrI^-h < R: 
C 2 -C 6 -Alkylen; Ri : Wasserstoff oder Cl -C 6 -Alkyl; n: 1 bis 5) ent- ■•' 

25 Diethvi e en t Im Seien ^eispielhaft genannt: Ethylendiamin; ' 

25 Diethylentnamin, Triethylentetramin, Tetraethylenpentamin, 

Propylendiamin-1,3, Dipropylentriamin, 3-Amino-l-ethylenaminopro- 
pan, Hexamethylendiamin, Dihexamethylentriamin, 1, e-lis- (3-amino- 
propylamino)hexan und N-Methyldipropylentriamin, wobei Hexa- 

30 Eth^endia^n 11 ^ ° l6thylentriamin ^esonders bevorzugt sind und 
30 Bthylendxamin ganz besonders bevorzugt ist. 

Ichi -!r^ Se ,r rden di6Se Amine ZUn * Ch3t mit Propylenoxid und an- 
schlieBend mit Ethylenoxid umgesetzt. Der Gehalt der Block- 

35 Gew^r Sre Ethylen ° Xld lie5t ^licherweise bei etwa 10 bis 90 

Die Blockcopolymere auf Basis mehrwertiger Amine weisen in der 
Regel mittlere Molekulargewichte M n von 1000 bis 40000, vorzuas- 
weise 1500 bis 30000, auf vorzugs- 

40 

Als mindestens bifunktionelle Alkohole sind zwei- bis ftofwertiae 
die en 6 ^T' Beis ^ elswei - -ien 

tin 6 f SP f 6 f 6113611 D± - und Polyalkylenglykole, wie EthylenglykoT 
45 IIZITT n ^ r _1 ' 3 ' But * le ^ol-l,2 und -1,1 Hexy^ 
^aert;n; i r PrOPy nglyk01 ^^^^-glykol, Glycerin^d 

Pentaerythnt genannt, wobei Ethylenglykol und Polyethylenglykol 
besonders bevorzugt und Propylenglykol und DipropyLng^ykol Janz 
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Besonders bevorzugte Alkylenoxidaddukte an mindestens bifunktio- 
nelle Alkohole weisen einen zentralen Polypropylenoxidblock auf , 
gehen also von einem Propylenglykol oder Polypropylenglykol aus, 
das zunachst mit weiterem Propylenoxid und dann mit Ethylenoxid 
5 umgesetzt wird. Der Gehalt der Blockcopolymere an Ethylenoxid 
liegt ublicherweise bei 10 bis 90 Gew.-%. 

Die Blockcopolymere auf Basis mehrwertiger Alkohole weisen im 
allgemeinen mittlere Molekulargewichte M n von 1000 bis 20000, 
10 vorzugsweise 1000 bis 15000, auf. 

Derartige Alkylenoxidblockcopolymere sind bekannt und im Handel 
z.B. unter den Namen Tetronic® und Pluronic® (BASF) erhaitlich. 

15 In Abhangigkeit von dem Anwendungsmedium, in dem die erfindungs- 
gemaSen Pigmentgranulate eingesetzt werden sollen, wahlt man 
Alkylenoxidblockcopolymere (B) mit unterschiedlichen HLB-Werten 
(Hydrophilic-Lipophilic Balance) aus. 

20 So sind fur den Einsatz in waBrigen, waBrig/alkoholischen und 
alkoholischen Systemen Alkylenoxidblockcopolymere (B) mit HLB- 
Werten von etwa > 10 bevorzugt, was einem Ethylenoxidanteil an den 
Copolymeren von in der Regel £ 25 Gew.-% entspricht. ' * ..' 

25 Sollen die erf indungsgemSBen Pigmentgranulate in kohlenwasser- 
stoffbasierenden (z.B. mineralol- und xylolhaltigen) Systemen 
Oder Systemen auf Nitrocellulosebasis zum Einsatz kommen, so sind 
Alkylenoxidblockcopolymere (B) mit HLB-Werten von etwa < 10 beson- 
ders geeignet, was einem Ethylenoxidanteil an den Copolymeren von 

30 im allgemeinen < 25 Gew.-% entspricht. 

Die erfindungsgemaflen Pigmentgranulate enthalten 60 bis 90 
Gew.-%, bevorzugt 70 bis 85 Gew.-%, der Komponente (A) und 10 bis 
40 Gew.-%, vorzugsweise 10 bis 30 Gew.-%, der Komponente (B) . 

Sie k6nnen vorteilhaft nach dem ebenfalls erfindungsgemaflen Her- 
stellungsverfahren erhalten werden, indem man das Pigment (A) zu- 
nachst in wSBriger, zumindest einen Teil des nichtionischen 
Additivs (B) enthaltender Suspension einer NaBzerkleinerung 
unterwirft und die Suspension dann, gegebenenf alls nach Zugabe 
der restlichen Menge Additiv (B) , spruhgranuliert . 



35 



40 



Das Pigment (A) kann bei dem erfindungsgemaflen Verfahren als 
trockenes Pulver oder in Form eines Preflkuchens eingesetzt wer- 
45 den. 



eingesetzten Pigment (A) handelt es sich urn ein gefinish- 
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tes Produkt, d.h. die Prim&rkorngrofie des Pigments ist bereits 
auf den fur die Anwendung gewunschten Wert eingestellt. Dieser 
Pigmentf inish muB insbesondere bei organischen Pigmenten durchge- 
fuhrt werden, da die bei der Pigmentsyn these anfallende Rohware 
nicht fur die Anwendung geeignet ist. Bei anorganischen Pigmen- 
ten, z.B. bei Oxid- und Bismutvanadatpigmenten, kann die 
Einstellung der PrimarkorngrdBe auch bei der Pigmentsyn these er- 
folgen, so daB die anfallenden Pigmentsuspensionen direkt beim 
erf indungsgemafien Verf ahren . eingesetzt werden konnen. 

Da das gef inish te Pigment (A) bei der Trocknung bzw. auf dem 
Filteraggregat ublicherweise wieder reagglomeriert , wird es in 
waBriger Suspension einer NaBzerkleinerung, z.B. einer Mahlung in 
einer Ruhrwerkskugelmuhle, unterzogen. 

Bei der NaBzerkleinerung sollte zumindest ein Teil des im ferti- 
gen Pigmentgranulat enthaltenen Additivs (B) anwesend sein, 
vorzugsweise setzt man die gesamte Menge Additiv (B) vor der NaB- 
zerkleinerung zu. 



20 



Die Spruhgranulierung fuhrt man erf indungsgemaB vorzugsweise in 
einem Spruhturm mit Einstoffduse durch. Die Suspension wird hier 
in Form gr6Berer Tropfen verspruht, wobei das Wasser verdampf t . 
Das Additiv <B) schmilzt bei den Trocknung stemperatur en auf und - 
25 fuhrt so zur Bildung eines weitgehend kugelformigen Granulats mit 
besonders glatter Oberflache. 

Die Gaseintrittstemperatur im Spruhturm liegt im allgemeinen bei 
180 bis 300°C, bevorzugt bei 150 bis 300°C. Die Gasaustritts- 
30 temperatur betragt in der Regel 70 bis 150°C, vorzugsweise 70 bis 
13 0°C. 



Die Restfeuchte des erhaltenen Pigmentgranulats liegt in der 
Regel bei < 2 Gew.-%. 

35 • 

Die erf indungsgemafien Pigmentgranulate zeichnen sich bei der An- 
wendung durch ihre hervorragenden, den flussigen Pigment - 
praparationen vergleichbaren, koloristischen Eigenschaf ten, ins- 
besondere ihre Farbstarke und Brillanz, ihren Farbton und ihr 
40 Deckverm6gen, und vor alien durch ihr Stir-in-Verhalten aus, d.h, 
sie kdnnen mit sehr geringem Energieeintrag durch einf aches Ein- 
ruhren oder Schutteln in den Anwendungsmedien verteilt werden. 

Im Vergleich zu flussigen PigmentprSparationen weisen die 
45 erf indungsgemafien Pigmentgranulate zudem folgende Vorteile auf; 
Sie haben einen hdheren Pigmentgehalt . Wahrend flussige Prapara- 
tionen bei der Lagerung zu Viskositats&nderungen neigen und mit 
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Konservierungsmitteln und Mitteln zur Erhdhung der Gefrier- und/ 
oder Eintrocknungsbestandigkeit versetzt werden mussen, zeigen 
die erf indungsgemaBen Pigment granulate sehr gute Lagerstabilitat . 
Sie sind hinsichtlich Verpackung, Lagerung und Transport wirt- 
5 schaftlich und dkologisch vorteilhaft. Da sie losungsmittelf rei 
sind, weisen sie h6here Flexibilitat in der Anwendung auf . 

AuBerdem zeichnen sich die erf indungsgemaBen Pigmentgranulate 
durch ausgezeichnete Abriebf estigkeit , geringe Kompaktierungs- 
10 bzw. Verklumpungsneigung, gleichmaBige Kornverteilung, gute 
Schutt-, Riesel- und Dosierf ahigkeit sowie Staubf reiheit bei 
Handling und Applikation aus. 

Die erf indungsgemaBen Pigmentgranulate eignen sich hervorragend 
15 zur Einf arbung von hochmolekularen organischen und anorganischen 
Materialien jeglicher Art. Flussige Anwendung smedi en k6nnen dabei 
auch rein waBrig sein, Mischungen von Wasser und organischen 
Losungsmitteln, z.B. Alkoholen, enthalten oder nur auf organi- 
schen Losungsmitteln, wie Alkoholen, Glykolethern, Ketonen, z.B. " 
20 Methylethylketon, Amiden, z.B. N-Methylpyrrolidon und Dimethyl - 
formamid, Estern, z.B. Essigsaureethyl- und -butylester und Meth- 
oxypropylacetat, aroma tischen oder aliphatischen Kohlenwasser- 
stoffen, z.B. Xylol, Mineral61 und Benzin, basieren. 

25 Falls der HLB-Wert des in den erf indungsgemaBen Pigmentgranulaten 
enthaltenen Additivs (B) nicht wie oben beschrieben auf den Cha- 
rakter des Anwendung smedi urns abgestimmt ist, konnen die Granulate 
zunachst in ein mit dem jeweiligen Anwendungsmedium vertragliches 
L6sungsmittel eingeruhrt werden, was wiederum mit sehr geringem 

30 Energieeintrag moglich ist, und dann in dieses Anwendungsmedium 
eingetragen werden. So konnen z.B. Auf schlammungen von Pigment- 
granulaten mit hohen HLB-Werten in Glykolen oder sonstigen in der 
Lackindustrie ublichen Losungsmitteln, wie Methoxypropylacetat , 
verwendet werden, urn die Pigmentgranulate mit kohlenwasserstof f - 

35 basierenden Systemen oder Systemen auf Nitrocellulosebasis ver- 
traglich zu machen. 

Als Beispiele fur Materialien, die mit den erf indungsgemaBen Pig- 
mentgranulaten eingefarbt werden kdnnen, seien genannt: Lacke, 

40 z.B. Bautenlacke, Industrielacke, Fahrzeuglacke, strahlungshart- 
bare Lacke; Anstrichmittel , sowohl fur den BautenauBen- als auch 
-innenbereich, z.B. Holzanstrichmittel, Kalkfarben, Leimf arben, 
Dispersionsfarben; Druckfarben, z.B. Of f setdruckf arben, Flexo- 
druckfarben, Toluoltief druckfarben, Textildruckf arben, 

45 strahlungshartbare Druckfarben; Tinten, auch Ink- Jet-Tint en; 
Colorfilter; Baustoffe (ublicherweise wird erst nach trockenem 
Vermischen von Baustof f und Pigraentgranulat Wasser zugesetzt) , 
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z.B. Silikatputzsysteme, Zement, Beton, Mortel, Gips; Asphalt, 
Dichtungsmassen; cellulosehaltige Materialien, z.B. Papier, 
Pappe, Karton, Holz und Holzwerkstof f e, die lackiert Oder ander- 
weitig beschichtet sein kdnnen; Klebstoffe; filmbildende polymere 
5 Schutzkolloide, wie sie beispielsweise in der Pharmaindustrie 
verwendet werden; kosmetische Artikel; Detergentien. 

Beispiele 

10 Herstellung und Priifung von erf indungsgemaBen Pigmentgranulaten 

Die Herstellung der Pigment granulate erfolgte, indem eine 
Suspension von 20 kg (Beispiel 1: 35 kg) Additiv (B) und 80 kg 
gefinishtem Pigment (A) in. einer Kugelmuhle auf einen d 50 -Wert von 
15 0,8 um gemahlen und dann in einem Spriihturm mit Einstoffduse 

(Gaseintrittstemperatur 170°C, Gasaustri ttstemperatur 80°C) spruh- 
granuliert wurde. 

Die Bestimmung der Farbstarke der Pigmentgranulate erfolgte farby 
20 metrisch in der WeiBauf hellung (Angabe der Farbeaquivalente FAE, 
DIN 55986) in einer wasserbasierenden Dispersionsf arbe. Dazu 
wurde eine Mischung von jeweils 1,25 g Pigmentgranulat und 50 g 
eines wasserbasierenden Prufbinders auf Styrol/Acrylatbasis mit 
einem WeiBpigmentgehalt von 16,4 Gew.-% <Ti0 2 , Kronos 2043) .(Pruf : 
25 binder 00-1067, BASF) in einem 150 ml-Kunststof fbecher mit einem 
Schnellruhrer 3 min bei 1500 U/min homogenisiert . Die erhaltene 
Farbe wurde dann mit einer 100 um-Spiralrakel auf schwarz/weiBen 
Prtif karton aufgezogen und 30 min getrocknet. 

30 Den jeweils analogen Dispersionsf arben, die mit handel sub lichen 
waBrigen Praparationen der Pigmente hergestellt wurden, wurde der 
FAE-Wert 100 (Standard) zugeordnet. FAE-Werte < 100 bedeuten eine 
hohere Farbstarke als beim Standard, FAE-Werte > 100 entsprechend 
eine kleinere Farbstarke. 

35 

In der folgenden Tabelle sind Einzelheiten zu den hergestellten 
Pigmentgranulaten (Zusammensetzung, mittlere KorngroBe d S0 -Wert # 
BET-Oberf lache) sowie die jeweils erhaltenen FAE-Werte zusammen- 
gestellt. Als nichtionische Additive (B) wurden eingesetzt. 

40 

Bl: Blockcopolymer auf Basis Ethylendiamin/Propylenoxid/Ethylen- 
oxid mit einem Ethylenoxidgehalt von 40 Gew.-% und einem 
mittleren Molekulargewicht M n von 12000 

45 B2: Blockcopolymer auf Basis Ethylendiamin/Propylenoxid/Ethylen- 
oxid mit einem Ethylenoxidgehalt von 40 Gew.-% und einem 
mittleren Molekulargewicht M n von 67 00 
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B3 : Propylenoxid/Ethylenoxid/Blockcopolymer mit zentralem Poly- 
propylenoxidblock, einem Ethylenoxidgehalt von 50 Gew.-% und 
einem mittleren Molekulargewicht M n von 6500 

5 

Tabelle 



15 



Bsp. 


Pigment (A) 


Additiv (B) 


d 5 o [|im] 


BET [ra 2 /g] 


PAE 


1 


C.I. P. Y. 42 


Bl 


330 


4 


110 


2 


C.I. P. Y. 74 


B3 


270 


2 


108 


3 


C.I. P. Y. 138 


B3 


280 


1 


105 


4 


C.I. P. Y. 184 


Bl 


300 


1 


105 


5 


C.I. P. R. 101 


Bl 


320 


4 


107 


6 


C.I. P. R. 112 


Bl 


330 


1 


106 


7 


C.I. P. R. 122 


Bl 


280 


2 


106 


8 


C.I. P. V. 19 


Bl 


270 


1 


108 


9 


C.I. P. V. 23 


Bl 


290 


1 


108 


10 


C.I. P. B. 
15:2 


B2 


300 


3 


109 


11 


C.I. P. B. 
15:3 


Bl 


300 


8 


105 


12 


C.I. P. G. 7 


Bl 


280 


1 


107 


13 


C.I. P. Bk. 7 


Bl 


310 


5 


108 
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30 



35 



40 



45 
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Pigmentgranulate 
Zu sammenf a s sung 

5 

Pigmentgranulate mit einer mittleren KorngroBe von 50 bis 5000 urn 
und einer BET-Oberf lache von < 15 m 2 /g / enthaltend als wesentliche 
Bestandteile 

10 (A) 60 bis 90 Gew.-% mindestens eines Pigments und 

(B) 10 bis 40 Gew.-% mindestens eines nichtionischen oberflachen- 
aktiven Additivs auf der Basis von Polyethern, 

15 und Verfahren zur ihrer Herstellung und zur Einfarbung von hoch- 
molekularen organischen und anorganischen Material ien. 
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